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Beschrieben wird ein Verfahren zur Herstellung von 
homogenen Mehrkomponenten-Dispersionen, bei dem man 
feindisperse Teilchen \r\ einem waSrigen und/oder organl- 
schen Medium dispergiert und das dadurch gekennzeichnet 

ist, da& man ui u* 

(a) im Falle des Voriiegens von Teilchensorten mit schlecht 
brw. inkompatlbJer Natur der an der Oberflache der Teil- 
chensorten vorhandenen Gruppen mindestens eine Sorte 
von Teilchen mit Spezies A in Kontakt bringt, die uber 
mindestens eine Gruppe B und mindestens eine Gruppe Y 
verfugen. wobet unter den eingesetzten aedlngungen die 
Gruppen B mit auf der Oberflache dieser mindestens einen 
Sorte von Teilchen vorhandenen Gruppen X kovalente, 
ionische oder Komplexbindungen ausbilden und die Grup- 
pen Y Gruppen sind, die hinsichtlich ihrer Natur mit den 
Oberflachengruppen der Obrlgen in dor Dispersion vorhan- 
denen Teilchensorte(n) kompatibel sind; oder 

(b) im Falle des Voriiegens von Teilchensorten, von denen 
mindestens eine Sorte von Teilchen auf der Oberflache 
Gruppen X aufweist und mindestens eine andere Sorte von 
Teilchen auf der Oberflache Gruppen W aufweist, diese 
Teilchen mit Spezies D in Kontakt bringt. die uber minde- 
stens eine Gruppe B und mindestens eine Gruppe fe 
verfugen. wobel unter den eingesetzten Bedingungen zum 
einen die Gruppen X und die Gruppen B und zum anderen 
die Gruppen E und die Gruppen W kovalente. ionische oder 
Komplexbindungen ausbilden; oder 

(c) im Falle des Voriiegens von Teilchensorten mit deutlich 
unterschiedlicher ... 

Die foloenden Angaben sind den vom Anmeider eingereichten Unterlagen entnommen 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung beirifft ein Verfahren zur Hersteilung homogener Mehrkomponenten-Dispersio- 
nen und davon abgeleiteter Produkte. insbesondere ein Verfahren zur Hersteilung von homogenen Mehrkom- 
ponenten-Dispersionen, bei dem Teilchen mil einer mittleren TeilchengroQe von vorzugsweise nicht mehr als 
1 00 urn in einem wafirigen und/oder organischen Medium dispergiert werden- ^ j r,- 

Bei der Hersteilung von keramischen Werkstoffen. Glasem und Kompositwerkstoffen werden die dafUr 
benotigten feinteiligen Ausgangssloffe, wie z. B. die Oxide, Nitride, Boride, Carbide und Carbonitride yon Al. Si. 
Zr und Ti und die Silizide. Sulfide, Arsenide, Antinnonide, Selenide. Phosphide und Tellunde von Alkalimetallen. 
Erdalkalimetallen. Sc, Y, Ti, Zr. Nb, Ta, Cr. Mo, W, Fe, Co, Ni und der Lanthaniden in der Kegel zunachsi zu emer 
Suspension (Schlicker) der Ausgangsmaterialien in einem waBrigen oder organischem Dispergiermedium verar- 
beitet Der Schlicker wird nach entsprechender Konditionierung (Einstellung von Rheologie. Feststoffgehali, 
Dispersionszustand eta) entweder mit entsprechenden Formgebungsverfahren direkt zu einem GrOnkdrper 
verarbeitet oder zunkchst in ein Pulver OberfQha das entweder direkt zu einem GrOnkdrper gepreBt oder 
redispergiert wird und dann durch entsprechende Formgebungsverfahren zu einem GrOnkdrper geformt wird. 
Geeignete Formgebungsverfahren sind FoIiengieBen, SchlickergieBen, DruckgieBen, Elekirophorese, Spntzgie- 
Ben, GefriergieBen, Zentrifugieren. Gel-Casting, Sedimentieren, HeiBgieBen und GefrierspntzgieBen. Aus dem 
Grunkorpererhalt man schiieBlich durch Sintem den gewunschtenWerkstoffbzw.Smterkorper. „ , . 

Zum Dichtsintern der meisten keramischen Ausgangsmaterialien smd Sinteradditive erforderlich, z. B. f emdis- 
perser Kohlenstoff (RuB) und/oder Metalle wie z. B. feinteiliges AI und B oder aus den oben erwahnten 
Ausgangsmaterialien ausgewahlte Stoffe. Dispergiert man diese Sinteradditive bei der Hersteilung des Schlik- 
kers in waBrigen oder organischen Systemen, treten aufgrund unterschiedlicher oberflachenchemischer E»gen- 
schaften und/oder stark unterschiedlicher TeilchengrdBen der Einzelkomponenten Schwiengkeiten auf. z, B. 
derart, daB eine unerwOnschte Bildung von Agglomeraten und Inhomogenitaten in dem erhaltenen Mehrkom- 
ponenten-Schlicker beobachtet werden. NaturgemaB macht sich eine derartige InhomogenitSt bzw, Agglome- 
ratbildung im Schlicker auch ungOnstig in den letztendlich daraus erhaltenen Werkstoffen bemerkbar, 

Ziel der vorliegenden Erfindung ist deshalb die Bereitstellung eines Verfahrens zur Hersteilung von Mehr- 
komponenten-Dispersionen von feindispersen Teilchen. insbesondere Teilchen einer mittleren TeilchengrdBe 
von nicht mehr als 100 n-m, vorzugsweise nicht mehr als 50 fim und insbesondere nicht mehr als 10 ^im, m denen 
die Teilchen sehr homogen verteilt sind und die sich dadurch zur Hersteilung von festen Produkten, z. B. 
Sinterkorpern. mit ausgezeichneter Homogenitat und daraus resultierenden vorteUhaften Eigenschaften eignen. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Verfahren zur Hersteilung von homogenen Mehrkomponen- 
ten-Dispersionen, bei dem feindisperse Teilchen in einem waBrigen und/oder organischen Medium dispergiert 
werden, wobei man 

(a) im Falle des Vorliegens von Teilchensorten mit (vergleichbarer oder deuUich unterschiedlicher (mittle- 
rer) TeilchengroBe und) schlechl bzw. inkompatibler Natur der an der Obernfiche der Teilchensorten 
vorhandenen Gruppen mindestens eine Sorte von Teilchen mit Spezies A in Kontakt bnngt, die Qber 
mindestens eine Gruppe B und mindestens eine Gruppe Y verfugen, wobei unter den eingesetzten Bedm- 
gungen die Gruppen B mit auf der Oberflache dieser mindestens einen Sorte von Teilchen vorhandenen 
Gruppen X kovalente. ionische oder Komplexbindungen ausbilden und die Gruppen Y Gruppen smd, die 
hinsichtlich ihrer Natur mit den Oberfiachengruppen der Dbrigen in der Dispersion vorhandenen Teilchens- 
orte(n)kompatibel sind; Oder . . ^ ji- u / 

(b) im Falle des Vorliegens von Teilchensorten (mit vergleichbarer oder deuthch unterschiedlicher (mittle- 
rer) TeilchengroBe), von denen mindestens eine Sorte von Teilchen auf der Oberflache Gruppen X aufweist 
und mindestens eine andere Sorte von Teilchen auf der Oberflache Gruppen W aufweist, diese Teilchen mit 
Spezies D in Kontakt bringt, die Qber mindestens eine Gruppe B und mindestens eine Gruppe E verfOgen, 
wobei unter den eingesetzten Bedingungen zum einen die Gruppen X und die Gruppen B und zum andem 
die Gruppen E und die Gruppen W kovalente, ionische oder Komplexbindungen ausbilden; oder 

(c) im Falle des Vorliegens von Teilchensorten mit deutUch unterschiedlicher (mittlerer) TeilchengrdBe die 
Teilchen separat als solche oder in Dispersion mit einander entgegengesetzten Oberflkchenladungen ver- 
sieht und die so behandelien Teilchen dann vermischt 

Bei den zu dispergierenden Teilchen handelt es sich vorzugsweise um Teilchen aus Stoffen die bei der 
Hersteilung von keramischen Materialien, Glasern und ICompositen (z. B. Keramik/Keramik, Glas/Keramik, 
Glas/Metall und Keramik/Metall) Verwendung finden konnen. Somit handeh es sich insbesondere um feste 
Teilchen anorganischen oder metallischen Ursprungs sowie Kohlenstoffteilchen. Besonders beyorzugt handelt 
es sich um Teilchen aus Si. B, Al. Ti, Zr. W. Mo. Cr und Zn und den davon abgeleiteten (Misch-)Oxiden. 
Oxidhydraten, Nitriden. Carbiden, Siliziden, Boriden und Carbonitriden. Konkrete Beispiele hierf iirsind (gege- 
benenfalls hydratisiertes) AbOs, ZrOz, SijNA. Mullit, Cordierit, Perowskite. z. B. BaTiOj^ PZT und PLZT. SiC, JiC, 
TifQN), B4C, BN, AIN. T1B2, ZrB2. ZrC WC MoSi2, Chromcarbid, Aluminiumcarbid und ZnO sowie RuD. 
Selbstverstandlich konnen auch Teilchen aus anderen Materialien, wie z. B. den eingangs erwahnten, erfindungs- 
gemaB eingesetzt werden. Im allgemeinen enthalten die erfindungsgemaB herzustellenden Dispersionen Teil- 
chen aus mindestens zwei unterschiedlichen Materialiea 

Weiter werden ernndungsgemaB bevorzugt solche Materialien eingesetzt, bei denen es sich um sogenannte 
-nanoskalige" bzw. "nanodisperse" oder um sogenannte "Sub-Mikron"-Teilchen bzw. -Pulver handelt. Nanoska- 
lie" bedeutet im vorliegenden Zusammenhang eine durchschnitlliche TeilchengroBe von nichl mehr als 100 nm, 
insbesondere nicht mehr als 50 nm und besonders bevorzugt nicht mehr als 30 nm. wahrend keine spezielle 
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umere TeiJchengrdBengrenze besteht. diese aber vorzugsweise 0,1 nm und insbesondere 1 nm betragt. "Sub-Mi- 
kron- bedeutet im vorliL Zusammenhang eine cnittlere TeilchengrSBe von grdBer 100 nm b.s 1 nm. 

SelbstverSicrkl^^^ auch groBere Tcilchen(sorte„) im ernndungsgemaBen Verfahren cngesetzt wer- 
deadS sol!« die (mitUere) Teilchengr6fle vorzugsweise 100 ^m. insbesondere 50 jun und besonders bevor- 

^"oii V^anwnfi b7s7c)^^^^ erfmdangsgemaBen Verfahrens dienen alle dazu, mindestens zwei Teilchensorten 
fin der Kegel aus unterschiedlichen Materialien). die sich z. B. aufgrund ihrer unterschiedlichen TeilchengroBen 
und/oder unterechiedlichen Obernacheneigenschaften als solche nur schlecht bzw uberhaupt mcht zu einiger- 
maBen homogenen Dispersionen verarbeiten lassen, so zu modifizieren. daB sich ihre Obernachen(eigenschaf- 
wnlgleichenlder zumindest stark ahnein (Variame (a)). daB sich ihre Oberfiachen gegenseu.g elektrostausch 
aiuiehen (Variante (c)) oder daB sie unter Einbeziehung ihrer Obernachengruppen chemisch anemandergebun- 

''TnTfolgenden ww^^^ drei Varianten des erfmdungsgemaBen Verfahrens naher diskutieru Um die Darstel- 
lune zu vereinfachen, wird dabei von Zweikomponemen-Systemen ausgegangen. d. h. es sollen jeweils nur zwei 
Teilchensorten vorliegen, die sich entweder aufgrund ihrer deutlich unterschiedhchen TeilchengrdBen und/oder 
aufgrund ihrer unterschiedlichen Oberflacheneigenschaften wenn uberhaupt nur unter besonderen Vorkehrun- 
gen zu einer einigermaBen homogenen Dispersion verarbeiten lassen. Die vorliegende Erfindung ist aber mcht 
auf solche Zweikomponenten-Systeme beschrankt sondem es kSnnen auch drei. v.er fQnf tisw. Teilchensonen 
nebeneinander vorliegen. die sich auch hinsichUich ihrer TeilchengraBe und/oder Oberflacheneigenschaften 
ahnein oder gleichen kdnnen. solange nur mindestens eine Teilchensorte vorliegt. die mit den ubngen aus den 20 
obengenannten oder anderen GrOnden nicht ohne weiteres homogene Dispersionen bilden kann. Auch ist es 
mdgUch. beim Vorliegen von mehr als zwei Teilchensorten zwei oder alle der erfmdungsgemaBen Vananten (a) 
bisfclmiteinanderzukombinieren. , „ 

Die Variante (a) des erfmdungsgemaBen Verfahrens ist z. R dann em vorteilhaf ter Weg zur Herstellung von 
homogenen Dispersionen, wenn sich die beiden Teilchensorten. die durchaus von vergleichbarer GrOBe sem 25 
konnen. hinsichtlich der Natur der Oberfiachengruppen (deutlich) uiiterscheiden. Dies ist z^^B. daiin der FaU. 
wenn es sich bei den Oberfiachengruppen X um polare bzw. hydrophile Gruppen wie z. B. -OH -COOH usw. 
handelL wfihrend die zweite Teilchensorte aber Oberfiachengruppen verfugt. die unpolar bzw. hydrophob smd, 
wie beispielsweise Kohlenwasserstoffreste (z. B. -CH3X NaturgemaB fflhrt eine derartige Konstel ation norma- 
lerweise zu Dispersionen. in denen die Teilchen mit polaren Oberfiachengruppen X bevorzugt m Nachbarschaft 30 
zu Teilchen mit ahnlichen Oberflacheneigenschaften, also ebenfalls mit Obernachengruppen X, und die Teilchen 
mit unpolaren Obernachengruppen bevorzugt in Nachbarschaft zu Teilchen mit ebenfalls unpolaren Oberna- 
chengruppen vorliegen, d. h. zu keiner statistischen Verteilung der Teilchen und damit zu Inhomogemtaten. 

GemSB der erfmdungsgemaBen Variante (a) laflt sich dieser Zustand auf verschiedeiie Weisen so andern, daB 
die Teilchen hinsichUich ihrer Obernacheneigenschaften sehr ahnlich bzw. sogar identisch werden und dadurch 35 
eine statistische VerteUung derselben in der Dispersion moglich wird. Dabei ist alien Moglichkeiten gemeinsam, 
daB eine oder beide Teilchensorten an ihrer Obernache so modifiziert werden. daB sich die Oberfiachengruppen 
derselben danach stark ahnein oder sogar gleichen (z. B. alle hydrophob oder alle hydrophil sind). Dies wird 
dadurch bewerkstelligt, daB die Teilchen mit den Obernachengruppen X mit Spezaes (Verbindungen) A umge- 
setzi werden, die zum einen Ober eine Gruppe B. die mit den besagten Gruppen X unter Ausbildung emer 40 
kovalenten. ionischen oder Komplexbindung reagiert, und zum anderen flber eine Gruppe Y verfugen. die den 
Gruppen. die sich auf der Oberttache der anderen Sorte von Teilchen befinden. hinsichtiich ihrer Natur sehr 
ahnUch bzw. sogar identisch ist. Im Endeffekt bedeutet diese Vorgehensweise. daB die Obernachengruppen X 
praktisch durch fOr die Herstellung einer homogenen Dispersion geeignete(re) Oberfiachengruppen Y ersetzt 
werdea Man muB sich jedoch darOber im Klaren sein, daB die Gruppen X nicht einfach entfemt werden, sondem 45 
in veranderter Form (namlich als Tefl einer kovalenten, ionischen oder Komplexbindung) noch immer vorhan- 
den sind und lediglich quasi als VerankeningssteQe fur die 'neuen" Obernachengruppen Y dienen. Im Idealfall 
sind die Gruppen auf der Oberfiache der anderen Teilchensorte ebenfalls Gruppen Y. wenngleich es m vielen 
Fallen auch ausreicht, wenn es sich bei diesen Oberfiachengruppen um solche handelt, die hinsichtlich ihrer 
Natur derselben Klasse wie die Gruppen Y zuzuordnen sind. Beispielsweise ist es im allgemeinen ausreichend, so 
daB wenn die Obernachengruppen der anderen Teilchensorte saure Gruppen sind, die Gruppe Y ebenfalls erne 
saure Gruppe (z. B. eine Carbonsaure- oder Sulfonsfiure-Gruppe) darstellt. Entsprechendes gilt selbstverstand- 
lich auch im Fall von beispielsweise basischen. unpolaren oder polaren Gruppen: Weiter kann ^ sich bei den 
Obernachengruppen der anderen Teilchensorte bereits um solche handein, die auf ahnliche Weise wie die 
GruDoen V an der Obernache dieser anderen Teilchensorte befestigt wurden. Mit anderen Worten, es ist 55 
selbstversandlich auch mOgUch. die andere Teilchensorte, die beispielsweise Obernachengruppen X aufweisu 
•mit Spezies A', die mindestens eine Gruppe B' und mindestens eine Gruppe Y' aufweisen, so zu modifizieren. daB 
letztendlich Oberfiachengruppen Y' voriiegen. die den Oberfiachengruppen Y gleichen oder zumindes hinsicht- 
lich ihrer Natur mit diesen vergleichbar sind. Aus Griinden der ArbeitsSkonomie wird es jedoch in aller Regel 
bevorzugt. nur eine Sorte von Teilchen so zu modifizieren. daB danach deren Obernachengruppen mit den ao 
Oberfiachengruppen der anderen Sorte von Teilchen kompatibel sind. Es kann jedoch auch der Fall auftreten. 
daB z B. Spezies A mit geeigneter Gruppe B und geeigneter Gruppe Y nicht oder nur schwer zuganglich smd 
und es deshalb vorteilhafter ist. (leichter zugangliche) Spezies A mit mindestens einer Gruppe B und m'nQ««ns 
einer Gruppe V einzusetzen und dafOr auch die Obernachengruppen (z. B. Y) der anderen Sorte von Teilchen so 
zu modifizieren, daB sie mit den Gruppen Vkomopatibel (oder sogar identisch) sind. . j 

Die Umsetzung der Teilchensorte mit den Oberfiachengruppen X und den Spezies A l«nn entweder in 
Anwesenheit der anderen (gegebenenfalls bereits obernachenmodifizierten) Teilchensorte (z. B. im Dispergier- 
medium) oder getrennt davon (vor der Herstellung der endgflltigen Dispersion) erfolgen. Die letztere Vanante 



DE 44 11 862 Al 



to 



hat den Vorteil, daB sie auch dann eingesetzt wcrden kann. wenn nicht au5ausch!ieBen isl. daB unter den 
eingesetzien Reaktionsbedingungen auch die Oberflachengnippen der andcren Teilchensorte mit den Gr«PPen 
B Oder sogar den Gruppen Y reagieren oder die andere Teilchensorte zu irgendwelchen Storungen der 
Umseizungzwischen den GruppenX und B fOhren kann. « . . , i r 

Die Vorgehensweise bei der obigen Umsetzung bzw. Oberfiachenmodifizierung ist am Beispiel nanoskaliger 
Teilchen ausfQhrlich in der DE-A^2 12 633 bcschrieben, auf deren Offenbarung hiermit im vollen Umfaiig 
Bezug genommen wird Wenn die Oberflachenmodifizierung der einen Teilchensorte m Abwesenheit der 
anderen Teilchensorte durchgefOhrt wird, kann das dabei eingesetzte Dispergiermedium danach in Oblicher 
Weise entfemt werden (z. B. durch Filtration), woran sich ein Waschen und Trocknen der Teilchen anschUeBen 
kann. Diese Vorgehensweise hat auch den Vorteil, daB in der spater herzustellenden homogenen Dispersion 
keine restlichen (d. h. nicht umgesetzten) Spezies A mehr vorhanden sind. Die so modifizienen Teilchen kdnnen 
dann zusammen mit der nicht modiTizierten bzw. ebenfalls vorher in geeigneter Weise modirizierten anderen 
Teilchensorte im eigentlichen Dispergiermedium miteinander dispergiert werden, urn eme homogene Disper- 



sion herzusiellen. 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



50 



55 



>n nerzusieiien. . . 

Konkreie Spezies A und geeignete Dispergiermedien usw. werden weiter unten noch angegeben. 
Die Variante (b) des erfindungsgemaBen Verfahrens ist besonders vorteilhaft, wenn Teilchensorten mit 
deutlich unterschiedlicher TeilchengrdBe gemeinsam dispergiert werden soUen. ist jedoch auch auf die Disper- 
gierung von Teilchensorten mit vergleichbarer GroBe mit Vorteil anwcndbar. Dennwh diese Vananie (b) 
for den Fall der gemeinsamen Dispergierung von (deutlich) grdBeren Teilchen mit Oberiiachengruppen X (z. B 
Teilchen im Sub-Mikron- bzw. Mikron-Bereich) und (deutlich) kleineren Teilchen mit Oberflachengnippen W 
(z. B. nanoskaligen Pulvern) naher eriautert werden. Die Variante (b) unterscheidet sich von der Vanante (a) im 
wesentlichen nur dadurch. daB die Gruppe Y der Spezies A. die im Fall der Vanante (a) lediglich mit den 
Obernachengnippen der anderen Teilchensorte kompatibel sein muB. durch die Gruppe E ersetzt wird. die mit 
den Oberflachengruppen W der anderen Teilchensorte unter Ausbildung einer kovalenten, lonischen oder 
Komplexbindung reagieren kann (ahnlich wie im Fall der Gnippen X und B). Obwohl auch im Fall der 
(b) die Umsetzung zwischen den Gruppen X und B mit den Gruppen E und W gleichzeitig (im endgaitigen 
Dispergiermedium) erfolgen kann, ist es bevorzugt, diese Umsetzungen nacheinanderdurchzufOhren. Besonders 
bevorzugt ist es, zunachst die groBeren Teilchen mit den Oberflachengruppen X mit den Spezies D umzusctzen 
(wie im Fall der Variante (a) mit den Spezies A), das dabei verwendete Dispergiermedium danach zu entfemen 
und die erhaltenen Teilchen zu waschen und gegebenenf alls zu trocknen. Daraunim kdnnen die so oberfiachen- 
modifizienen Teilchen mit den kleineren Teilchen mit Oberflachengruppen W zusammengebracht und umge- 
setzt werden. was voneilhafterweise im fOr die endgOltige Dispersion zu verwendenden Dispergiermedium 
geschiehi, um eine erneute Entfemung des Reaktionsmediums zu vermeiden. 

Sowohl fQr die Variante (a) als auch die Variante (b) gilt, daB die Spezies A bzw. D nicht notwendigerweise nur 
uber eine Gruppe B und eine Gruppe Y bzw. E verfUgen mOssen, sondern daB es im Gegenteil in manchen Fallen 
vorteilhaft sein kann, wenn diese Spezies z. B. Qber zwei oder sogar drei Gnippen B bzw. E an den Teilchen mrt 
den Obernachengnippen X bzw. W verankert werden, zumindest solange gewahrleistet ist, daB eme entspre- 
chende mehrf ache Verankerung aus sterischen Grunden uberhaupt erfolgen kann. ^ ^ • /nv na 

Das soeben fur den Fall groBerer Teilchen mit Oberflachengruppen X und klemerer Teilchen mit Oberfla- 
chengruppen W geschildene Verfahren gemaB Alternative (b) kann quasi als chemische Beschichtung der 
groBeren Teilchen mit den kleineren Teilchen aufgefaBi werden. wobei als Kupplungsnmtel die Spezies D 
dienen. DemgegenQber kann das Verfahren gemaB Variante (c) des erfindungsgemaBen Verfahrens als elektro- 
statische Beschichtung von groBeren Teilchen mit kleineren Teilchen bezeictaet werden. Bei dieser Vanante 
muB in erster Linie dafur Sorge getragen werden. daB sich die Vorzeichen der Oberflachenladungen der beiden 
zu dispergierenden Teilchensorten (mit deudich unterschiedlicher TeilchengrdBe) unterscheiden. so daB die 
groBeren Teilchen aufgrund ihrer entgegengesetzten Oberflachenladung die kleineren Teilchen anziehen und 
umgekehrt NaturgemaB ist dieses Verfahren um so effizienter. je hoher die Oberflachenladungen der beteiligten 
Teilchen sind. Mit dem Ausdnick "deutlich unterschiedliche TeilchengrdBe" sollen hienn insbesondere Teilchen 
gemeint sein, deren (mittlere) TeilchengrdBen sich mindestens um den Faktor 3. vorzugsweise mindestens den 
Faktor 5 und noch bevorzugter mindestens den Faktor 1 0 unterscheiden. 

Die Aufladung der Oberflachen der beteiligten Teilchen kann auf verschiedene Art und Weise erfolgen. Z.B. 
konnen eine oder beide Teilchensorten (separat) elektrostatisch aufgeladen werden und dann dem Dispergier- 
medium gemeinsam Oder nacheinanderzugefuhrt werden. ^ j- 1 1 • 

GemaB einer besonders bevorzugten AusfOhrungsfonn der Variante (c) werden die grdBeren und die kleine- 
ren Teilchen zunachst separat dispergiert und dann werden die so hergestellten D'lspersionen zusammengege- 
ben und vermischt, wobei die pH-Werte der separaten Dispersionen so gewahlt werden, daB sowohl m diesen 
Dispersionen als auch in der resultierenden Dispersion (nach dem Zusammengeben) die Zeta-Potentiale der 
Teilchensorten ein unterschiedliches Vorzeichen aufweisen und insbesondere so beschaffen smd, daB sie emen 
moglichstgroBenpositiven bzw. einen moglichstgroBennegativen Wert besitzen. 
60 Das Zeu-Potentiai ist ein MaB fur die Zahl der erzeugten Oberflachenladungen. Es ist pH-abhangig und m 
Relation zum isoelektrischen Punkt des jeweiligen Materials entweder positiy oder negativ. Mit anderen 
Worten, je hoher das Zet a- Potential desto hdher die Aufladung der Teilchen und desto hdher die Anziehungs- 
kraft fur Teilchen entgegengesetzter Aufladung. ^ . • ea ^ 

Vorzugsweise wird die Ausbildung negativer oder positiver Oberflachenladungen durch Zusatz emer saure 
65 Oder Base bewirkt bzw. unterstutzt Fur diesen Zweck geeignete Sauren sind zl B. anorganische Sauren wie HCl, 
HNO. H3PO4 und H2SO4 sowie organische Carbonsauren wie Essigsaure. Propionsaure, Citronensaure, Bem- 
steinsaure, Oxalsaure und Benzoesaure. Geeignete Basen sind z. B. NHj. NaOH. KOH. Ca(OH)2 sowie pnmare. 
sekundare und tertiare aiiphatische und aromatische Amine undTeiraalkylammoniumhydroxide. Voraussetzung 
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T^Al!^^ln^R^v! weriaetn mussen. sondem daB diese Obernachengruppen be.m gewunschten pH-Wert der 

«?S^^Sn. dTifd^ vS Anzichungskrafte gewahrleis.et ist So kann es auch im Fall der 

v^Trii^^ffrt eSerlich s^n 2^^^^ eine der beiden Teilchensorten an der Oberflache so zu modifeier^n, 
y o 2 S xl5^.^i„ m^^^ OhernicheneruDDen vorliegen. die zusammen mit der anderen Sorte von Teilchen die 

l^V^!^nKomb^Tmhder anderen Teilchensorte fur das pH-abhangige elektrostatische Beschichtungs. 
S^rf?h«n Ihf St^erwai^^^ weil beim gewunschten bzw. jedem pH-Wert die Zeta-Potentiale be.der 
rSSe^^r^ln Sbe Vo^^^^^^ aufweisen^vQrden). so vorgegangen werden. daB man J«e TeUchen 
,.?nfrw mit Sn^s A fwie oben in Variante (a) beschrieben) umsetzt wobei die Gruppe Y der Speaes A erne 

''"w^™ ^m"Fall der Variante (c) eine der Teilchensorten bereiu in einer geeigneten (aufgeladenen) Fonn 
vorfiS" Zb "eSch^ur^e andere Teilchensorte geeignct auf geladen werden. gegebenenfalls nach 

^°Sn°trl^r^^^^^ o^^- Varianten (a) bis (c) des erfindungsge- 

KohlTnwSLemoffrea toM^^ sich um einen gesattigten oder ungesSttigten ahphatischen. cycloaliphauschen 

di Y eTne G^DDe teL mkkeiner anderen Gruppe unter Ausbildung einer kovalenten .onuichen oder 

"^S^eL"S5?erfar bevorxugte Spezies A and D sind Z.B. die folgenden. die jedoch nicht als fflr die 

^^Mortltlt^'^n"^^^^^^^^ wie beispie.sweise Essigslure. Propionsaure. 

Bune«lu^ PeSu?^ Sraurl Methacrylsaure, Crotonsaure, Citronensaure. Adipinsaure. 

5^s?eSre Sr^ure.^^^^^^^^^ Maleinsfiure. Fumarsaure. >ta'=onsaare. Toluo sulfonsaure. Tr^nuo^^^^^ 

S"taw?SuKS«™Vl!* A«,»»ss«or.ir«d.Gu«in und Gu.nosin «>w,t Gum.dmcrbon.t Gu- 
nidinnitrat und GuanidinobenzimidazoL 
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Andere bevor2ugte Spezies A und D zur Verwendung in der vorliegenden Ernndung sind solche, bei denen 
weXt^ns eine der Gruppen B und Y bzw. B und E die Formel - MZnRa-n oder « AlZ„,R2-m aufweisen, in der 
M K Ti Oder Zr stehu Z eine mil einer Oberflachengruppe X oder W reaktive Gnippe .s^. R eine m t e, 
Obernachengruppe X oder W nicht-reaktive Gruppe darstelli und gleiche oder unterschiedliche Gruppcn 
reprasentiert. wenn (3-n) gleich 2 ist, n. I. 2 oder 3. vorzugsweise 1 oder Z ist und m oder ^ oder 2 isL 
Selbstverstandlich konnen auch entsprechende Gruppen. in denen M bzw. Al durch Sc. Y. La, Ce. NO. Nb. la. 
Mo, W, B usw. ersetzt sind, eingesetzt werden. ^ , . o • • i fr 

Besonders bevorzugt unter den obigen Gruppen werden solche. die Si enihalten. Konkrete Beispiele fQr 
entsprechende Spezies sind die folgenden: ^ in iu«„*«:^^r.. 

Mercaptopropylirimethoxysilan,3-(Trimethoxysilyl)propylmethacryIai, 3-(TnethoxysilyI)propylbernstemsfiu- 
reanhydrid, Cyanoethyllrimethoxysilan. 3-Thiocyanatopropyltriethoxysilan. 3-(2-Aminoethylamino)propyltn- 
methoxysilan, 3-Aminopropyltriethoxysilan, 7-Oct-l -enyltrimeihoxysilan, Phenyltrimeth-oxj^ilan n-Butyltnme- 
thoxysilan, n-Octyltrimethoxysilan. n-Decyltrimethoxysilan. n-Dodecyltriethoxysilan, n-Hexadecyl-trimethoxysi- 
lan. n-Octadecyltrimelhoxysilan, n-Octadecyltri-chlorsilan. DichlormethylvinylsUan. Diethoxymethylvinylsilan. 
Dimethyloctadecylmethoxysilan, ten-Butyldimethyichlor-silanmethyldisilazan, Dieihoxydimeihylsilanj Diethyl- 
trimethylsilylphosphit, 2KDiphenylmethylsilyl) ethanol. DiphenylsilandioU Ethyl(diphenylmethylsiiyl)acetat, 
Ethyl-2^3,5-tetramethyl- 1 A5-azadisilolidin- 1 -acetat, Ethyltriethoxysilan. Hydroxyinphenylsilan. Trimethylet- 
hoxysilan, Trimeihylsilylaceiat. Allyldimethylchlorsilan, (3-Cyanopropyl)dimethylchlorsilan und Vmyltnethox- 

Zur (getrennten) Obernachenmodifizierung werden die betreffenden Teilchen gewShnlich in einem geeigne- 
ten, unter den Reaktionsbedingungen inerten Losungsmittel (Dispergiermedium), beispielsweise Wasser. emem 
aliphatischen oder aromatischen Kohlenwasserstoff wie Hexan oder Toluol oder einem Ether wie Diethylether. 
Tetrahydropyran oder THF oder einem polaren. protischen oder aprotischen Losungsniittel (beispielsweise 
einem Alkohol wie Methanol. Ethanol. n- und i-Propanol und ButanoU einem Keton, wie z. B. Aceton und 
Butanon. einem Ester, wie z. B. Essigsaureethylester, einem Amid, wie z. B. Dimethylacetamid und Dimethylf or- 
mamid, einem Sulfoxid oder Sulfon. wie z. B. Sulfolan und Dimethylsulfoxid) suspendiert und mit dem Oberfla- 
chenmodinzierungsmittei (beispielsweise Spezies A oder Spezies D) in geeigneter Weise (gegebenenfalls bei 
erh6hterTemperaiurund/odcrinAnwesenheiteinesICata]ysators)umgesetzt. 

AnschlieBend kann das Dispergiermittel abgezogen und das obernachenmodifizierte Material gegebenenfalls 
gewaschen und getrocknet und in dem endgQltigen Dispergiermedium (waBrig und/oder organjsch) red^sper- 
giert werden. Beispiele fur geeignete Dispergiermedien sind die bereits oben als Beispiele fQr geeignete Medien 
fur die Oberflachenmodirizierunggenannten Losungsmittel , c * 

Das eingesetzte Dispergiermedium hat vorzugsweise einen Siedepunkt, der erne problemlose Entfemung 
desselben durch Destination {gegebenenfalls unter Vakuum) ermoglicht Bevorzugt werden Ldsungsmittel mit 
einem Siedepunkt unter 200''C. insbesondere unter ISO'^C obwohl auch die Verwendung von hohersiedenden 
FlUssigkeiten(z, B. mit Siedepunkten > 350** C) selbstverstandlich moglichist ^ ^ , , 

Im Fall der Herstellung von keramischen Materialien. Glasem und Kompositen betragt der Gehalt an 
(endgultigem) Dispergiermedium im allgemeinen 10 bis 90. vorzugsweise 15 bis 85 und insbesondere 20 bis 80 
VoL-%. Der Rest der Dispersion setzt sich aus (modifizierten) Ausgangspulvem. anorganischen und/oder 
organischen ProzeBhilfsmitteln und gegebenenfalls noch vorhandenen freien Modifaierungsmitteln (z. B. Spe- 
zies A oder Spezies D) zusammen. , , . . ... J 

Die erTmdungsgemaB erhaltene homogene Dispersion kann entweder als solche weiterverarbeitet werden 
(siehe unten) oder das Dispergiermedium wird ganz oder teilweise (z. B. bis zu einer gewiinschten Feststoffkon- 
zenlration) entfemt Ein besonders bevorzugtes Verfahren zur Entfemung des Dispergiermediums (insbesonde- 
re wenn dieses Wasser umfaBt) ist die Gefriertrocknung in ihren verschiedenen AusfOhrungsformen (z. B. 
Gefrierspriihtrocknung). . ^ » x. 

Die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erhaltene homogene Dispersion bzw. die trockene homogene 
Mehrkomponenten-Mischung aus keramischen Pulvem kann dann zwecks Herstellung von Grunkorpern bzw. 
Sinterk6rpem weiterverarbeitet werden. Der erTmdungsgemaB erhaitliche homogene keramische Schiicker 
kann z. B. direkt durch die eingangs erwahnten Formgebungsverfahren. z. B. durch FoliengieBei^ Schlickergie- 
Qen, DruckgieBen, SpritzgieBen. Elektrophorese. Gel-Casting. GefrierguB, GefrierspritzguB oder Zentnf ugieren, 
zu einem GrGnkorper geformt werden. , , r « r^- 

Alternativ kann. wie oben erwahnt. aus dem Schiicker z. B. durch Filtrauon. Abdampfen des Dispergierme- 
diums, SprQhtrocknen oder Gefriertrocknen ein Sinterpulver gewonnen werden. Dieses wird dann entweder als 
solches zu einem Grunkorper gepreBt oder aber man redispergiert das Sinterpulver. vorzugsweise unter 
Verwendung eines Tensids als Dispergierhilfe. und verarbeitet dann die Suspension nach einem der obengenann- 
ten Formverfahren zu einem Grunkorper. Als Dispergierhilfen eignen sich m dieser Ausf Oh rungsform z.B. 
anorganische Sauren. wie HCl. HNO3 und H3PO4; organische Sauren. wie Essigsaure. Propionsaure Citronen- 
saure und Bernsteinsaure; anorganische Basen, wie NaOH. KOH und Ca(OH)2; und organische Basen, wie 
primare. sekundare und tertiare Amine sowie Tetraalkylammoniumhydroxide; organische Polyelekiroiyte. wie 
Polyacrylsaure. Polymethacrylsaure, Polysulfonsauren. Polycarbonsauren. Salze (z. B. Na oder NH^) dieser 
Verbindungen. N.N-Dialkylimidazoline und N-Alkylpyridiniumsalze; oder nicht-iomsche Tenside. wie Polyethy- 
lenoxide. Fettsaurealkylolamide. Saccharosefettsaureester. Trialkylaminoxide und FettsSureester von Polyhy- 

^'^C)^G^rQnk6lT^ schiieBlich bei iiblichen Temperaturen, die in den meisten Fallen im Bereich von 1000 

bis 2500'' C liegen, zu einem Sinterkdrper gesintert werden. In bestimmten Fallen konnen die emsetzbaren 
Sinteriemperaturen aber auch deutlich niedriger sein, z. B. 250^ C oder darunter. 

Die folgenden Beispiele dienen der weiteren Eriauterung der vorliegenden Erfindung. ohne diese jedoch zu 
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beschrankeiL 

Beispiel 1 

Herstellung von AbOj/SiC-Dispersionen gemaB Variante (a) 
(a) Obernachenmodifizierung von SiC-Pulvem in Toluol 

In einem SOCml-Drcihalsrundkolben. ausgestattet mit KPG-Ruhrer. RacWluBkOhler un^^^ 
den 70 ml Toluol vorgelegt. dessen Wassergehalt mittels K.arl-Fischer-T.tration ermitteltwurde. Urn reprodu- 
;rerbi"Ergebnisse lu gewShrleistea wu^e dabei festgelegt. daB sich der Wassergehalt des emgesetzten 
Toluols in einem Bereich von 0.10 ± 0.04 Gew.-% bewegen muBte. i^Tri^thoxvsilvl- 

in weiteren 30 ml Toluol wurden 1.27 g Aminoethylam.nopropyltnmethoxysi Ian ^^w^'l^^ ^ MTnethox^.ly^^ 
DroDyDbemsteinsaureanhydrid geldst und unter ROhren In den Dreihalsrundkolben gegeben. Nach der Zugabe 
vSrSc-Pulver (UF 45. Fa. Lonza) wurde die Suspension 5 S.unden bei 130°C gehalten. D^s "lodifmerte 
aC-Pulver wunde dinach abfiltriert und dreimal mit jeweils »00 ml To uol gewaschen. Nach 16_ hind.gem 
Trocknen bei 120°C in einem Trockcnschrank wurde das Pulver fur die Schlickerheme lung aufgemahlen. 

Eine analoge Versuchsvorschrift wurde auch fOr die Modifizierung von S. und B.C ^"^""^^^/"^fOg Pulver 
wurden dabei jeweiU 2.46 g (B4C) bzw. a68g (Si) 3^rietho)^silylpropyl)bemstemsaureanhydr.d oder 130 g 
(B«C) bzw. 0,49 g (Si) AminoethylaminopropyltriroeAoxysiton emgesetzL 

(b) Vercinigung von AI2O3 und SiC 

In 100 ml destillienem Wasser wurden 2 g eines Doppelkammpolymers mit sauren funkUonellen Gmppen 
(Dapral EN 1469. Fa. ICI) geldst und darai wurden 5.6 g des gemSB (a) mil A'nmoethylam.nopropyltrune hox,^^ 
oberflacheniiodifiziemn SiC-Pulvers zugegeben und mittels Ultraschail dtspergiert Darauf erfoigte d e 
v^J^bTwol \^TAh^^ ICS 4O0 MTFa. Martinswerk). Die resultierende Suspension wurde mittels 
Ul^i!hTy^^L\^i%^^hr^^'^e endgQltige Homogenislerung der Suspension durch eine 2.s.0nd.ge 
MahIungineinerRQhrwerkskugelmOhle(1000UpM)erfolgte. K.,„^ir„i^r„n<. He«elhen 

Da die obernachenchemischen Eigenschaften von SiC durch die ^o'^esch^tete Modifm^ 
denen von AliOs im wesentOchen gleich waren. konnte eine homogene. stabile Zweikompoiienten-Suspension 
mills vl.V6F^tofS^h^^^5VoL-% SiC-Anteil hergestellt werden. Die Viskositat der Suspension be trug 
b^ einer Sehei^^M vor»» s"' 12 mPa-s. Aus diesem Schlicker wurden durch ScWickerguB in Gips ormen 
For^kb^e; mh r^^^^ von 59-62% hergestellt. die bei 1800-C in flieBender Stickstoffatmo- 

r^^Tre zu S nTerkI pe™ n^t einer relativen Dichte flber 98% gesintert wurden. ^ie Sinterkorper wiesen erne 
homogene Verteilung der SiC-Teilchen auf. Die mittlere KomgrdBe der Smterk6rper lag zwischen 2 und 2^ (un. 
wahrendFestigkeitenzwischen 650 und 700 MPagemessen wurden. r^vi„.„ .mt..r n-ihp 

Oberraschenderweise fOhrt die drucklose Verdichtung be! ISOO'C somit zu sehr hohen D'chten unter Beibe- 
haltuS ^« extrem feinen GefOges. Dies kann nur auf eine deuUich verbesserte Homogenitat des Schlickers 
zurflckgefahrt werden. 

Beispiel 2 

Chemtsche Beschichtung von SiC mit nanoskaligem RuB gemSB Variante (b) 

3 75e Rufl mit Obernachen-Carboxylgnippen (FW 200) wurden in einem Uter Toluol vorgelegt Unter 
RflYren erfSgrdie ZugaS v^TlW Beispiel 1 (a) mit Aminoethylaminopropyltrmiethox^^^^^^ 

SSimen S«=-Pulve^ Nach beendeter Zugabe wuide die Suspension 5 Stunden bei 130«C am Wasserab- 
s"Sde Sesetzt Nach dieser Reaktionszeit wurde das modifizierte Pulver abfiltner^ dreiina^ mit jeweib 
100 ml Tolull gewaschen und bei llO'C 16 Stunden im Trockenschrank getrocknet Es wurde em opusch 
homogenes, tiefschwarzes Pulver erhalten. 

Beispiel 3 

Herstellung von AijOsn-iN-Schlickem mit nanoskaligem TiN durch elektrostatische Beschichtung gemaB 55 

Variante (c) 

AnaloBZurVorgehensweise von Beispiel 1 wurden AljOj-Schlicker mit TiN-Anteilen zwischen 1 und S Vol.-% 
he7E«telirDic oSage fOr die Herstellung homogener AhO,n-iN-Schr.cker Qber elektrostatische Besch.ch- 
?unlSen dfe Z«a-Potentiale von AbO, und T.N. die im pH-Bereich zwischen 3 und 8 entgegengeseute eo 
VoLichIn aufweisen. Die Herstellung der Komposit-Schlicker erfolgte auf folgende Weise. 

(a) Herstellung einer waBrigen AlzOa-Suspension 

Zur Herstellung einer wSBrigen AljOs-Suspension (Al203-Pulver AKLP 50 der Fa. Sumitomo) wurde die 65 
enfc^r^rh^de ^ vorgclegt und eine eingewogene Menge an AbO^-PuWer langsam unter standi- 

gem^Ra^^^^^^^^^ durch HCulugabe bei Werten zwischen 3 und 4 gehalten, D.e 

Suspension wurde zwlschendurch ultrabeschallt. urn cine cff ektive Dispergierung zu erzielen. 
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(b) Herstellung einer nanodispersen TiN-Suspension 

Es wurde analog zu (a) vorgegangen, wobei als TiN ein nanoskaliges. analog dem Verf ahren 
ob^nachemnodiffziertes PuWer verwendet wurde. Der pH-Wert der Suspension wurde mittels Tetrabutylam- 
moniumhydroxid zwischen 3 and 9 gehalten. 

(c) Herstellung der endgiiltigen Dispersion 

Die in (a) und (b) oben hergestellten AbOa- und TiN-Suspensionen warden unter stSndigem ROhren zusam- 
mengemischt und ultrabeschalli. Nach der Mischung beider Suspensionen stellten sich m dem KomposU-SchUk- 
ker pH-Werte zwischen 4 und 5 ein. 

(d) Weiterverarbeitung 

Die Stabilisierung des Komposit-Schlickers erfolgte durch Zugabe eines nichtionischen Schutzkolloids in 
einer Konzentration von 2 Gew.-% (bezogen auf AljOa und TiN) (Tween® 80, ICI). . ^ 

Die Mengen an Dispergientiedium (Wasser). AI2O3 und TiN sowie das Verhaltms AbCyTiN waren so 
bemesserC Schlicker nSt 1 bis 5 VoV«Vb nanoskaligem TiN und 20 bis 30 VoL.% Fesutoffgehalt realisiert 

D?e resulrie^ konnen direkt far Formgebungsprozesse wie SchlickergieBen pder Schlicker- 

druckgieBen eingesetzt werden oder nach einer Aufkonzentrierung zu Extrusionsmajsen verarbeitet werden. 
Durch Schlickergieflen hergestellte Griinkorper Wiesen eine extrem homogene Verteilung der nanodispersen 
TiN-Teilchen in der AbOa-Matrix auf. 

Tabelle 1 

Zahlenbeispiel zur Herstellung von 20 bzw. 30 VoL-%igen AbOaHlN-ICompositschiickem mit TiN-Anteilen von 

1 bis 5 Vol.-% (fur 100 ml Schlicker) 



TiN-Anteil 
[Vol.-%l 


20 

AbOs-Suspension 


Feststoffgehalt 
TiN-Suspension 


tvoi.-%i 

30 

Al^Oa-Suspension 


! 

TiN-Suspension 


1.0 


78 g MiOs in 50 
ml HiO. pH = 3 - 
4 


1 g TiN in 30 ml 
HzO. pH = 8 - 9 


118g AljOsin 60 
ml H2O. pH = 3 - 
4 


1,56 g TiN In 10 
ml H2O. pH = 8 - 
9 


SchutzkoHoid 


1.58 g 




2.40 g 




2.5 


77 g AbOa in 50 
ml H2O, pH = 3 - 
4 


2.6 g TtN in 30 ml 
HiO, pH = 8-9 


HegAIaOainSO 
ml H2O. pH = 3 - 
4 


3.90 g TiN in 10 
ml HzO. pH s 8 - 
9 


Schutzkollold 


1.59 g 




2.41 g 




s,o 


75 g AI2O3 in 50 
ml H2O. pH = 3 - 
4 


S.21 8 TIN In 30 
ml HjO. pH = 8 - 
9 


113gAbO3in60 
ml H2O, pH = 3 - 
4 


7.8 g TiN in 10 
ml H2O. pH = 8 - 
9 


Schutzkolloid 


1.60 g 




2.42 g 





Beispiel 4 

Herstellung homogener AbOa/SiC-Komposit- Schlicker durch elektrostatische Beschichtung gemaB Variante (c) 

Aufgrund unterschiedlicher oberflfichenchemischer Eigenschaften weisen die AI2O3- und SiC-Teilchen in 
waBrigen Suspensionen im pH-Bereich zwischen 3 und 8 Obernachenladungen mit entgegengesetzten Yorzei- 
chen auf. Damii sind die Voraussetzungen fur eine elektrostatische Beschichtung von AI2O3 mit SiC (oder 
umEekehrt)indiesempH-Bereicherfallt. . r,.^ ^ ^^ - u 

Beruhend auf diesem Prinzip wurden auf folgende Weise waOrige AbOj-Schlicker mit SiC-Ameilen zwischen 
5 und 1 5 Vol.-% hergestellL 

(a) Herstellung einer waBrigen AbOs-Suspension 
Zur Herstellung einer waBrigen AbOa-Suspension (AbOs-Pulver CS 400 M. Fa. Martinswerk, dso « 400 nm) 

8 
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zu erzielen. 

(b) Herstellung der wfiDrigen SiC-Suspension 

durch Zugabe von verdQnntefn Ammoniak zwischen 6 und 7 gehalien. 

(c) Herstellung der endgOltigen Dispersion 

Die eemaC (a) und (b) oben hergestellten Suspensionen wurden unter standigem Rflhren zusammengemischt. 
NaA der UmseSg stellte sich il resuUiercnden Schlicker ein pH-Wert zw^chen 4 und 5 e.n. 

(d) Weiterverarbeitung 

Die Stabiiisierung des Komposit-SchUckers erfolgte durch Zugabe eines nichtionischen Schutzkolloids (Twe- 
en^lTo Fa Sreiner Konzemration von 2 Gew.-% bezogen auf dieGesamtfeststoffmasse. 
Die hergestellten Schlicker f "^in Tabelle 2 zusam^ g^herraten von 200 s" ' 

An den Schlickern m.t 5 VoL.% SiC »J^'^X V^^^^^°qI^'{^ Gipsformen wurden aus diesem Schlicker 
Viskositaten von 16 mPa- s. o£^S^^^^^ eine sehr homogene SiC-Verteilung 

Grunk6rperm.tGrQnd.chtei.zw«chet^ nieBender Stickstoffatmosphare 

•iut^oi'^sS^^^^ 

rn:Sera?e==«e=^^^^^^^ 

teilchengrslen von 400 nm und fOr eine Sintertemperatur von 1800 C sehr tern war. 

Tabelle2 

ZahlenbeispielzurHer.tellungvon20bzw.3pVoL-%^^^^^ 

zwischen 5 und 1 5 VoL-% (fur 100 ml Schlicker) 
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15 



20 



25 



30 



35 



SiC-Anteil 
[Vol.-%] 


20 

AliOs-Suspension 


Feststoffgehait 

SiC-Suspension 


[Vol.-%l 

30 

AI?OrSuspension 


SiC-Suspension 


5.0 


75.6 g AI2O3 in 70 
ml HiO. pH = 3 - 
4 


3.2 g SiC in 10 ml 
HaO. pH = 6 - 7 


HSgAlzOaineO 
ml HzO, pH = 3 - 
4 


4.8 g SiC In 10 
ml HjO. pH = 6 - 
7 


Schutzkolloid 


1.57 g 




2.35 g 




10 


71.4g A!2Ojin70 
ml HjO. pH = 3 - 
4 


6,4 g SiC in 10 ml 
HaO. pH = 6.7 


107 g AljOs in 60 
ml HiO. pH = 3 - 
4 


9.6 g SIC in 10 
ml H2O, pH = 6 - 
7 


Schutzkolloid 


1,55 g 




2,33 g 




15 


67.5 g AUOs in 60 
mi HzO. pH = 3 - 
4 


9,69 g SiC in 20 
ml HjO. pH = 6 - 
7 


101.2 g AljO, in 
55 ml HjO. pH = 
3-4 


14.4 g SiC in 15 
mi HjO. pH = 6 - 
7 


Schutzkolloid 


1.54g 




2,31 g 





40 



45 



50 



55 



60 



Die folgenden Beispiele soUen die Obemachenmodifmerung von far die Herstellung von keramischen Mate- 
rialien geeigneten Teilchen weiter veranschaulichen. 

Beispiel 5 
Oberfiachenmodirizierung von RuB 
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In einem 2-l-Dreihalsrundkolben. ausgestattet mit KPG-RQhrer, RQckfluBkuhler und Trockenrohr. warden 
50 g RuB vorgelegi. Zu diesem RuB wurden 13 1 Toluol gegeben. dessen Wassergehalt vor der Modifizieningsre. 
aktion mittels Karl-Fischer-Titration ermitteh wurde. Um reproduzierbare Ergebnisse zu ge wahrleisten. wurde 
dabei festgelegt. daB sich der Wassergehalt des eingesetzten Toluol in einem Bereich von 0,10 ± 0.04 Gew.-H^ 

bewegen muBte. .... ... j * onu 

In weiteren 0,2 1 Toluol wurden 45,4 g Aminoethylaminopropylbemsteinsaureanhydnd gelost und unter KUn- 
ren in den Dreihalsrundkolben gegeben. Die resultierende Suspension wurde 5 Stunden bei ISO'^C gehalten, 
worauf der obernachenmodiFizierte RuB abnitriert und dreimal mit jeweils 100 ml Toluol, gewaschen wurde. 
Nach einer 1 6-stQndigen Trocknung bei nO^'C in einem Trockenschrank wurde das Pulver aufgemahlen. 

Beisptel 6 

Oberflachenmodifizierung von B4C 

In einem 500-mUDreihalsrundkolben. ausgestattet mit KPG-RQhrer. RucknuBkOhJer und Trockenrohr. wur- 
den 70 ml Toluol vorgelegt. dessen Wassergehalt vor der Modifizierungsreaktion mittels Karl-Fischer-Titration 
ermitteh wurde. Um reproduzierbare Ergebnisse zu gewahrleisten, wurde dabei festgelegt, daB sich der Wasser- 
gehalt des eingesetzten Toluols in einem Bereich von 0.10 ± 0 04 Gew.-% bewegen muBte. ^ . ^ 

In weiteren 30 ml Toluol wurden 1.80 g Aminoethylaminopropyltrimethoxysilan bzw. 2,46 g 3-(Tnethoxysilyl- 
propyl)bernsteinsaureanhydrid geldst und unter Riihren in den Dreihalsrundkolben gegeben. Nach der Zugabe 
von 50 g B4C wurde die Suspension 5 Stunden bei 130''C umgesetzt. worauf das modifizierte Pulver abfiltnert 
und dreimal mit jeweils 100 ml Toluol gewaschen wurde. Nach einer IB-stUndigen Trocknung bei 120**C m einem 
Trockenschrank wurde das Pulver fur die Schlickerherstellung auf gemahlea 

Beispiel? 

Oberflachenmodifizierung von n-TiN-Pulver 

Zur Modifizierung von n-TiN-Pulver wurden 200 ml H20/Ethanol-Mischungen (1 : 1) in einem Dreihalskolben 
mit RuckfluBkQhler und Trockenrohr vorgelegt und 0,7 g Guanidinpropionsaure wurden dazugegeben. Nach- 
dem die Guanidinpropionsaure unter Erhitzen und RQhren aufgeldst war. wurden 10 g n-TiN -Pulver portions- 
weise unter ROhren zugegeben, worauf 4 Stunden unter RuckfiuB {90" C) erhitzt wurde. Die heiBe Suspension 
wurde dann Qber eine Filternutsche (Porenweite 3 bis 6 ^m) abfiltriert und grQndlich mit der HjO/Ethanol-Mi- 
schung gewaschen. worauf das Filirat 10 Stunden bei 90*' C getrocknet wurde. Das getrocknete Pulver konnte 
auf eine mittlere TeilchengrSBe von bis zu 40 nm redispergiert werden. 

Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Herstellung von homogenen Mehrkomponenten-Dispersionen, bei dem feindisperse Teil- 
chen in einem waflrigen und/oder organischen Medium dispergiert werden. dadorch gekennzeichnet, daB 

™^"(a) im Falle des Vorliegens von Teilcheiisorten mit schlechi bzw. inkompatibler Natur der an der 
Oberflache der Teilchensorten vorhandenen Gruppen mindestens eine Sorte von Teilchen mit Spezies 
A in Kontakt bringt. die Qber mindestens eine Gruppe B und mindestens eine Gruppe Y yerfUgen. 
wobei unter den eingesetzten Bedingungen die Gruppen B mit auf der Oberflache dieser mindestens 
einen Sorte von Teilchen vorhandenen Gruppen X kovalente. ionische oder Komplexbindungen aus- 
bilden und die Gruppen Y Gruppen sind. die hinsichtlich ihrer Natur mit den Oberfiachengruppen der 
Qbrigen in der Dispersion vorhandenen Teilchensorte(n) kompatibel sind; oder 

(b) im Falle des Vorliegens von Teilchensorten, von denen mindestens eine Sorte von Teilchen auf der 
Oberflache Gruppen X aufweist und mindestens eine andere Sorte von Teilchen auf der Oberflache 
Gruppen W aufweist, diese Teilchen mit Spezies D in Kontakt bringt. die Ober mindestens eine Gruppe 
B und mindestens eine Gruppe E verf ugen. wobei unter den eingesetzten Bedingungen zum einen die 
Gruppen X und die Gruppen B und zum anderen die Gruppen E und die Gruppen W kovalente, 
ionische oder Komplexbindungen ausbilden; Oder o t< 

(c) im Falle des Vorliegens von Teilchensorten mit deutlich unierschiedlicher TeilchengroiJe die Teil- 
chen separat als solche oder in Dispersion mit einander entgegengesetzten Oberflachenladungen 
versieht und die so behandelten Teilchen dann vermischL 

2 Verfahren nach Anspruch 1 (a), dadurch gekennzeichnet, daB es sich bei den Gruppen Y und den 
Oberflachengruppen der besagten iibrigen Teilchensorte(n) der Dispersion jeweils um hydrophile (lipopho- 
60 be) Oder hydrophobe (lipophile) Gruppen handelt, ... ^ ^ j ^ /^u 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB es sich bei den Gruppen Y und den Oberfli- 
chengruppen der besagten ubrigen Teilchensorte(n) der Dispersion jeweils um saure oder basische Grup- 
pen oder jeweils um hydrophobe Gruppen handelt «o • 

4. Verfahren nach Anspruch I (bX dadurch gekennzeichnet. daB eine Sorte von Teilchen deutlich gr6Ber ist 
65 als die andere(n) Sorte(n) von Teilchea , . . -r- 1 u 

5. Verfahren nach Anspruch 1 (c). dadurch gekennzeichnet. daB man die groBeren und die klemeren Teilchen 
separat dispergiert und die so hergestellten Dispersionen zusammengibt und vermischt, wobei die pH-Wer- 
te der separaten Dispersionen so gewfthlt werden. daB sowohl in dicsen Dispersionen als auch in der 
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resultierenden Dispersion die Zeia-Potentiaie der Teilchensorten ein unterschiedliches Vorzeichen aufwei- 

teilchen ausgewahl, sind und ^'^^^'^^^^^^^^^^^'''^^^^^ £6^^^"° daB die Teilchen solche aus 
liTST. Tr' Mt cTJ^ulTdTn^^^^^^^^ l£^re!Lr{Misch.)pxide. Oxidhydraten, Nitriden. 

L^tSrendenTelchensonen^^^^^^^ 

'<^r::'i1^T:J^^^^^^ gSebeians Heieroaton^e umlassende Kohienwas- 

r,">^?SntS^^^ 1 bis 4 und ' 

A bzw. D mindestens eine G™pp.erung der Formel-^^^ ^ 3i„,, 

gLi:^te„";:vt^xxrn!^^^^^^^^^ 

r/?e^Ta5re"„3SS2,S.^^ 

i„?ete'de"r Gruppin B. E ;^.''"^^«f "cS'' wo^STfrHtLenico'^^^^^ -nS 
14. Verfahren zur Herstellungvon homogenen Metakom^^^ Dispergiermedium cnt- 
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